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Nouveaux composes fongicides 



La pr&ente invention concerne de nouveaux composes fongicides, leur 
5 precede de preparation, les compositions fongicides comprenant ces composes ainsi 
que leur utilisation dans le domaine de l'agriculture en tant que fongicides. 

La demande de brevet WO 01/11965 decrit une famille large de composes 
fongicides de formule generate englobant les composes de la presente invention. 
Cependant, lesdits composes ne sont pas d£crits dans cette demande de brevet et leur 
10 activite en tant que fongicide n'a pas et6 testee. 

II est nSanmoins toujours utile dans le domaine de ragriculture d'utiliser des 
composes plus actifs que ceux deja connus par lliomme de l'art dans le but de 
diminuer les quantites de matiere active a utiliser par ragriculteur tout en maintenant 
une efficacit<5 au moins equivalente aux composes deja connus. 
15 Ha maintenant 6t6 d&xmvert qu*un certain nombre de composes, selectionnes 

dans une famille large de composes, possedaient les avantages mentionnes ci-avant. 

La presente invention a done pour objet une famille de composes fongicides 
de formule generate (I) : 




dans laquelle : 

- p est un entier egal a 1, 2, 3 ou 4; 

- q est une entier egal a 1, 2, 3, 4 ou 5; 

- chaque substituant X est choisi independamment des autres dans le groupe 
25 consistant en halogene, alkyle et halogenoalkyle, l'un au moins des substituants etant 

un halogenoalkyle; 

- chaque substituant Y est choisi independamment des autres dans le groupe 
consistant en halogene, alkyle, halogenoalkyle, alkoxy, phenoxy, alkylthio, 
dialkylamino, acyle, cyano, nitro, alkylsulphonyle, phenylsulphonyle, 

30 benzylsulphonyle et S-ph6nyle substitue par un halogene; 
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a l'exception du N-{[3-chloro-5-(trifluorom6thyl)-2-pyridinyl] ethyl}-2,6- 
dichlorobenzamide. 

Dans le cadre de la presente invention, les substituants X de la 2-pyridine et 
5 les substituants Y du cycle benzenique seront indexes afin de faciliter la 
comprehension. Ainsi par exemple, si p est egal a 2 et q est egal a 1, les substituants 
dits "X" seront designes par X 1 et X 2 et le substituant dit " Y" sera designe par Y 1 . 

Au sens de la presente invention, chacun des radicaux alkyles ou acyles 
presents dans la molecule contient de 1 a 10 atomes de carbone, preferentiellement 
10 de 1 a 7 atomes de carbone, plus preferentiellement de 1 a 5 atomes de carbone, et 
peut Stre lineaire ou ramifie. 

Les composes de formule generate (I) selon la presente invention possSdent 
preferentiellement les caracteristiques suivantes, prises isolement ou en combinaison : 
15 - p est choisi egal a 2, les substituants X 1 et X 2 etant positionnes comme suit : 




- q est choisi egal a 1 ou 2, le(s) substituant(s) Y etant positionne(s) en position ortho 
du cycle benzenique. 

Une sous famille pr6f6r<§e de composes selon l'invention est constitute par les 
composes repondant a la formule generale (F) : 




les substituants X et Y etant tels que definis prec^demment. De maniere encore 
preferee, X 1 est choisi comme etant un halogene et X 2 est choisi comme etant un 
25 halogenoalkyle. 
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Une autre sous-famille preferee de composes selon l'invention est constitute 
par les composes repondant a la formule generate (I") : 




5 les substituants X et Y etant tels que definis pr&edemment De maniere encore 
preferee, les composes de formule generate (I") selon la presente invention possedent 
les caracteristiques suivantes, prises isotement ou en combinaison : 
- X 1 est choisi comme 6tant un halogene et X 2 est choisi comme etant un 
halogenoalkyle ; 
10 - Y l est choisi comme etant un halogenoalkyle. 

De maniere tout a fait preferee, les substituants X 1 , X 2 et Y 1 sont definis 
comme 6tant respectivement CI, CF 3 et CF 3 . 

La presente invention a egatement pour objet un procSde de preparation du 
15 compose de formule generate (I). Ainsi, la presente invention fournit un proceoe de 
preparation de s composes decrits precedeinment selon les etapes suivantes : 

- une premiere etape consistant a faire reagir en presence d'une base en 
solvant polaire aprotique, un compose de formule generate (la) pour le substituer 
selectivement en position 2 : 
20 * soit par un groupement de type cyanoacetate d'alkyle (NC-CH2-CO2AUC) pour 
conduire a un compose de formule g&ierale (lb) selon le schema reactionnel suivant : 





H Q 

aa) 

oii : - X est tel que defini precedemment; 

- Alk represente un radical alkyle; 

- Q est un radical nucleofuge, preferentiellement choisi comme etant 
25 un halogene ou le trifluorbm6thanesulfonate; 
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le compose de formule generate (lb) ainsi obtenu 6tant alors decarboalkoxyle en 
presence d'un halogenure alcalin tel que Li-Halogene, K-Halogene ou Na-halogene, 
au reflux d'un melange eau-dimethylsulfoxyde, selon la reaction de Krapcho decrite 
5 dans A.P. Synthesis, 1982, 805, 893 pour conduire au compose^ de formule generate 
(Ic) selon le schema reactionnel suivant : 



10 





(lb) 

L'halogenure de sodium sera preferentiellement utilise dans le cadre de la presente 
invention. 

* soit par racetonitrile pour mener directement au compost de formule generate (Ic) 
selon le schema reactionnel suivant : 




(la) 




- une seconde £tape consistant en la reduction du compose de formule 
15 generale (Ic) en pyridyMthanamine de formule generate (Id) (ou son sel 
d'ammonium correspondant selon que le milieu est acide ou non) sous pression 
dliydrogene en presence d'un catalyseur m&allique dans un solvant protique selon le 
schema reactionnel suivant : 





ad) 

N 

ou ammonium correspondant 

On preferera comme catalyseur metallique un catalyseur a base de nickel, de platine 
20 ou de palladium. 
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- une troisieme etape consistant a convertir le composS de foimule generale (Id) en 
compose de formule generale (I) par reaction avec un halogenure de benzoyle en 
presence d'une base selon le schema reactionnel suivant : 




o 

X Hal' 



ou ammonium correspondant 




Y 



Le chlorure de benzoyle sera preferentiellement utilise dans le cadre de la presente 
invention. 

La presente invention a egalement pour objet une composition fongicide 
comprenant un compose de formule generale (I). Ainsi, la presente invention fournit 
une composition fongicide comprenant, comme matiere active, un compose tel que 
defini precedemment, ainsi qu'uri support acceptable en agrochimie. 

Par le terme "support", on designe, dans le present expose; une matiere 
organique ou minerale, naturelle ou synthetique, avec laquelle la matiere active est 
combinee pour faciliter son application sur les parties de la plante. Ce support est 
done generalement inerte et a doit etre acceptable en agriculture. Le support peut etre 
solide(argiles, silicates naturels ou synthetiques, silice, resines, cires,.engrais.solidesX 
ou liquide (eau, alcools, notamment le butanol, solvants organiques, huiles minerales 
et vegetales et leurs derives). Des melanges de tels supports peuvent etre egalement 
utilises. 

D'une facon generale, la composition selon l'invention peut comprendre de 
0,05 a 99% (en pc-ids) de matiere active. 

La composition selon la presente invention peut egalement contenir, de 
maniere optionnelle, un ou plusieurs agents tensio-actifs. 

Par agent tensioactif, on entend, au sens de la presente invention, tout agent 
emulsionnant, dispersant ou mouiUant de type ionique ou non ionique ou un melange 
de tels agents tensioactife. On peut citer par exemple des sels d'acides polyacryliques, 
des sels d'acides lignosulfoniques, des sels d'acides phenolsulfoniques ou 
naphtalenesulfoniques, des polycondensats d'oxyde d'ethylene sur des alcools gras ou 
sur des acides gras ou sur des amines grasses, des phenols substitues (notamment des 
alkylphenols ou des arylphenols), des sels d'esters d'acides sulfosucciniques, des 
derives de la taurine (notamment des alkyltaurates), des esters phosphoriques 



d'alcools ou de phenols polyoxy&hyles, des esters d'acides gras et de polyols, les 
derives a fonction sulfates, sulfonates et phosphates des composes precedents. La 
presence <fau moins un agent tensioactif est generalement indispensable lorsque la 
matiere active et/ou le support inerte ne sont pas solubles dans l'eau et que l'agent 

5 vecteur de l'application est l'eau. 

La composition selon Tinvention peut prendre la forme d'assez nombreux 
types de formulations parmi lesquelles on peut citer les solutions huiieuses, les 
concentres emulsionnables, les poudres mouillables, les formulations fluides et 
notamment les suspensions aqueuses ou les emulsions aqueuses, les granules, les 

10 poudres, les aerosols, les formulations fumigenes dont les formulations fumig&ies 
auto combustibles ou les formulations fumigenes a reaction chimique, les 
formulations pour nebulisation notamment les formulations pour brumisation, les 
formulations k tres bas volume, les pates, les emulsions, les suspensions concentrees, 
de meme que d'eventuels melanges, associations ou combinaisons de ces difiKrentes 

15 formes, 

De plus, la composition selon la presente invention peut comprendre 
simultanement, en plus du compose de formule generate (I), une ou plusieurs autres 
matieres actives, par exemple des composes connus pour leurs proprietes de 
regulateur de croissance des plantes, pour leurs proprietes herbicides, fongicides, 
20 insecticides ou acaricides. La composition selon la presente invention peut egalement 
etre utilise de maniere alternee ou sequentielle avec Pautre matiere active. 

La preparation des compositions selon la presente invention s'effectuera selon 
des moyens conventionnels et connus de I'homme du metier. 

25 Les compositions selon la presente invention peuvent etre utilisees pour 

combattre a titre preventif ou curatif contre les maladies phytopathogenes des 
plantes. Ainsi, la presente invention a egalement pour objet une methode de 
traitement a titre preventif ou curatif contre les maladies phytopathogenes des plantes 
au moyen d'une quantite efficace et non phytotoxique d'une composition decrite 

30 precedemment. 

Par 'quantite efficace et non phytotoxique*, on entend, au sens de la presente 
invention, une quantite de composition selon Tinvention suffisante pour permettre le 
controle ou la destruction des champignons presents ou susceptibles d'apparaitre sur 
les cultures, et n'entrainant pour lesdites cultures aucun symptome notable de 

35 phytotoxicite. Une telle quantite est susceptible de varier dans de larges limites selon 
le champignon a combattre, le type de culture, les conditions climatiques, et les 
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composes compris dans la composition fongicide selon l'invention. Cette quantite 
peut etre determinee par des essais systematiques au champ, a la portee de rhomme 
du metier. 

Au sens de la presente invention, on entend par methode de traitement des 
plantes toute application d'une composition selon l'invention par des moyens connus 
de rhomme de metier sur le sol ou poussent ou ou sont susceptibles de pousser les 
plantes, ainsi que le traitement des plantes elles-memes. 

La methode de traitement des plantes selon l'invention peut etre mise en 
oeuvre pour le traitement du materiel de propagation, par exemple les graines, les 
tubercules et les rhizomes, ainsi que les semences, les semis ou les semis de 
repiquage, les plants ou les plants de repiquage. 

Cette methode peut egalement etre mise en ceuvre pour le traitement des 
racines. 

Cette methode peut aussi Stre mise en ceuvre pour le traitement des parties 
aeriennes des plantes, par exemple les troncs, les tiges, les feuilles, les fleurs et les 
fruits. 

Parmi les vegetaux pouvant etre traites selon l'invention, on peut citer : le 
coton; le lin; la vigne; les cultures fruitieres telles que Rosaceae (notamment les 
20 fruits a pepin comme les pommes et les poires, les fruits a noyaux comme les 
abricots, les amandes et les. v&h$&..Ribesioidae , : Juglandaceqe JBetulaceae. , 
Anacardiaceae , Fagaceae , Moraceae , Oleaceae , Actinidaceae , Lauraceae , 
Musaceae (notamment les bananiers et les plantins), Rubiaceae , Theaceae ', 
Sterculiceae , Rutaceae (notamment les citrons, les oranges et les pamplemousses); 
les cultures Iegumieres telles que Solemaceae (notamment les tomates), Liliaceae [ 
Asteraceae (notamment les laitues), Umbelliferae , Cruciferae , Chenopodiaceae ', 
Cucurbitaceae , Papilionaceae (notamment les pois), Rosaceae (notamment les 
fraises); les grandes cultures telles que Graminae (notamment le maYs, les cereales 
comme le ble, le riz^ 1'orge et le triticale), Asteraceae (notamment le tournesol), 
Cruciferae (notamment le colza), Papilionaceae (notamment le soja), Solanaceae 
(notamment la pomme de terre), Chenopodiaceae (notamment la betterave); les 
cultures horticoles et forestieres; ainsi que les homologues gen&iquement modifies 
de ces cultures. 

On peut citer comme exemples non hmitatifs de vegetaux et de maladies 
35 pouvant toucher ces vegetaux et susceptibles d'etre traites par la methode selon la 
presente invention : 



25 
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- le bl6 9 en ce qui conceme la lutte contre les maladies suivantes des semences : les 
fasarioses {Microdochium nivale et Fusarium roseum), les caries {Tilletia caries, 
Tilletia controversa ou Tilletia indica), la septoriose {Septoria nodorum) ; le charbon 
nu {Ustilago tritici) ; 

5 - le ble, en ce qui conceme la lutte contre les maladies suivantes des parties aeriennes 
de la plante : le pietin-verse (Tapesia yallundae, Tapesia acuiformis), le 
ptetin-echaudage {Gaeumannomyces graminis), la fusariose du pied {F. culmorum, R 
graminearum), la fusariose des 6pis (F. culmorum, F. graminearum, Microdochium 
nivale), le rhizoctone {Rhizoctonia cerealis), 1'oTdium {Erysiphe graminis forma 
10 specie tritici), les rouilles {Puccinia striiformis et Puccinia recondita) et les 
septorioses {Septoria tritici et Septoria nodorum), l'helminthosporiose {Drechslera 
tritici-repentis) ; 

- le ble et 1'orge, en ce qui conceme la lutte contre les maladies bacteriennes et 
virales, par exemple la jaunisse nanisante de Forge ; 

15 - Forge, en ce qui conceme la lutte contre les maladies suivantes des semences : les 
helminthosporioses (Pyrenophora graminea 9 Pyrenophora teres et Cochliobolus 
sativus), le charbon nu {Ustilago nuda) et les fusarioses {Microdochium nivale et 
Fusarium roseum) ; 

- Torge, en ce qui conceme la lutte contre les maladies suivantes des parties aeriennes 
20 de la plante : le pietin-verse {Tapesia yallundae), les helminthosporioses 

{Pyrenophora Jerjesd* Cochliobolus sativus), rpidium {Erysiphe, graminis. fprma^ 
specie hordei), la rouille naine {Puccinia hordei) et la rhynchosporiose 
{Rhynchosporium secalis) ; 

- Ia pomme de terre, en ce qui conceme la lutte contre les maladies du tubercule 
25 (notamment Helminthosporium solani, Phoma tuberosa, Rhizoctonia solani, 

Fusarium solani), le mildiou {Phytophthora infestans) et certaines viroses (virus Y) ; 

- la pomme de terre en ce qui conceme la lutte contre les maladies du feuillage 
suivantes : Talternariose {Alternaria solani), le mildiou {Phytophthora infestans) ; 

- le coton, en ce qui conceme la lutte contre les maladies suivantes des jeunes plantes 
30 issues des semences : les fontes de semis et les necroses du collet {Rhizoctonia 

solani, Fusarium oxysporum), la pourriture noire des racines {Thielaviopsis 
basicola) ; 

- les cultures proteagineuses, par exemple le pois, en ce qui conceme la lutte contre 
les maladies suivantes des semences : Tanthracnose {Ascochyta pisi 9 Mycosphaerella 

35 pinodes), la fusariose {Fusarium oxysporum), la pourriture grise {Botrytis cinerea), le 
mildiou {Peronospora pisi) ; 
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- les cultures oleagmeuses, par exemple le colza, en ce qui concerne la lutte contre les 
maladies suivantes des semences : Phoma lingam, Alternaria brassicae et Sclerotinia 
sclerotiorum ; 

- le maTs, en ce qui concerne la lutte contre les maladies des semences : (JRhizopus 
5 sp., Penicillium sp., Trichoderma sp., Aspergillus sp. et Gibberella fitjikuroi) ; 

- le lin, en ce qui concerne la lutte contre la maladie des semences : Alternaria 
linicola ; 

- les arbres forestiers, en ce qui concerne la lutte contre les fontes de semis (Fusarium 
oxysporum, Rhizoctonia solani) ; 

10 - le riz en ce qui concerne la lutte contre les maladies suivantes des parties aeriennes : 
lapyriculariose (Magnaporthe grisea) 9 le rhizoctone (Rhizoctonia solani) ; 

- les cultures legumieres en ce qui concerne la lutte contre les maladies suivantes des 
semis ou des jeunes plants issus de semences : les fontes de semis et les necroses du 
collet (Fusarium oxysporum, Fusarium roseum, Rhizoctonia solani, Pythium sp.) ; 

15 - les cultures legumieres en ce qui concerne la lutte contre les maladies suivantes des 
parties aeriennes : la pourriture grise (Botrytis sp.X les oidiums (notamment Erysiphe 
cichoracearum 9 Sphaerotheca fuliginea, Leveillula taurica\ les fusarioses (Fusarium 
oxysporum, Fusarium roseum), les cladospofioses iCladosporium sp.), les 
alternarioses (Alternaria sp.), Its anthracnoses (Colletotrichum sp.), les septorioses 

20 (Septoria sp.), le rhizoctone (Rhizoctonia solani), les mildious (par exemple Bremia 
lactucae, Peronospora sp., Pseudoperonospora sp, Phytophthora spX;„ _ . 

- les arbres fruitiers en ce qui concerne les maladies des parties aeriennes : la 
moniliose (Monilia fructigenae, M laxa), la tavelure (Venturia inaequalis\ Foldium 
(Podosphaera leucotrichd) ; 

25 - la vigne en ce qui concerne les maladies du feuillage : notamment la pourriture grise 
(Botrytis cinerea), ToYdium (Uncinula necator), le black-rot (Guignardia biwelli), le 
mildiou (Plasmopara viticola) ; 

- la betterave en ce qui concerne les maladies suivantes des parties aeriennes : la 
cercosporiose (Cercospora beticola), ToYdium (Erysiphe beticola), la ramulariose 

30 (Ramularia beticola). 

Les exemples de composes qui suivent sont mentionnes dans le but d'illustrer 
Finvention mais ne doivent en aucun cas etre consideres comme limitatifs de celle-ci. 
Dans les exemples suivants, M+l represente le pic ionique moleculaire plus 1 u.m.a 
35 (unite de masse atomique) observe a la spectrometrie de masse. 
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Les exemples de preparation decompose* qui suivent sont mentionnes dans 
le but d'illustrer l'invention mais ne doivent en aucun cas 6tre considered comme 
limitatifs de celle-ci. 



Preparation du methyl [3-chloro-5-(trifluoroniethyl)-2-pyridinyl](cyano)acetate: 




Procedure : 

Sous argon, 1 16 g d'hydrure de sodium, 60% en dispersion dans ITiuile (2.91 mol, 1.8 
6q.) sont suspendus dans 3L de DMF. La suspension est refroidie dans un bain d'eau 
glacee. 160 g ( 1.616 mol , 1 .0 eq.) de methyl cyanoacetate en solution dans 200 mL 
de DMF sont additionnes sous agitation au goutte a goutte. A la fin du degagement 
gazeux, 350g ( 1.616 mol , 1.0 eq) of 23-dicMoro-5Ktrifluoromemyl>pyridine sont 
additionnes sous agitation. Le melange est ague toute une nuit a temperature 
ambiante. 50mL de methanol sont ajoutes. Le milieu reactionnel est versS dans 5L 
d'eau. Le pH est ajuste a 3-4 avec de l'acide chlorhydrique concentre. Le precipite 
jaune de methyl [3-chloro-5-(trifluoromethyl>2-pyridinyl](cyano)acetate qui se 
•;^rW;est s £Utre:^ lave^l'eau et,aupentane v . ....... , . ... . r 

Preparation du [3-chIoro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] acetonitrile : 




Procedure : 

314g (1.13 mol, leq.) de methyl [3-chloro-5-(trifluoromethyl)-2- 
pyridinyl](cyano)acetate et 22g ( 0.38mol, 0.33 eq.) de chlorure de sodium sont 
dissous dans une solution de 44 mL d'eau et 1.1L de dimethyl sulfoxyde. Le milieu 
reactionnel est agite et chaufFe a 160°C. A la fin du degagement gazeux, le milieu est 
refroidi jusqu'a temperature ambiante. 1L d'eau et 0.5L de dichloromethane sont 
additionnes. Apres separation, la phase aqueuse est extraite deux fois avec 0.5L de 
dichloromethane. La phase organique est lavee deux fois avec 0.5L d'eau et sechee 



# • 
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sur sulfate de magnesium. Apres concentration, le produit brut est diluE dans lOOmL 
de dicMoromeihane et elue avec un melange acetate d'ethyle/heptane (20/80) sur un 
lit de silice. Le filtrat est concentre pour produire le [3-chloro-5-(trifluoromethyl)-2- 
pyridinyl] acetonitrile. 

5 

Preparation du 2-[3-chloro-S-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] ethanamine acetate: 




Procedure : 

10 113g de [3-chloro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] acetonitrile (0.51mol , leq.) sont 
dilues dans 2.5L d'acide ac&ique. 30g de palladium (5% sur charbon) sont 
additionnes. Le milieu reactionnel est agite a temperature ambiante sous une pression 
d'hydrogene de 5 bars. L'avancement de la reaction est suivi par CCM, lorsque le [3- 
chloro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] acetonitrile est entierement consomm^, le 

15 milieu est filtrg sur un lit de celite, puis concentre a sec pour produire le 2-[3-chloro- 
5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] ethanamine acetate. 

Preparation du N-{2-[3-chloro-5-(trifluoromethyI)-2-pyridinyl]ethyl} benzamides: ' 

20 




Procedure : 

0.1 OOg de 2-[3-chloro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] ethanamine acetate 
(0.00037mol , 1.0 eq.) sont dilues dans 3mL de dichloromethane. 0.500g de poly-4- 
25 vinyl-pyridine sont ajoutes. Le melange est agite a temperature ambiante pendant une 
demi-heure. 

1.2 Equivalents du chlorure d'acyle souhaite sont additionnes. Le milieu reactionnel 
est agite a temperature ambiante pendant une nuit, filtre, et concentre a sec. Le 
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produit brut est ensuite purifUs par HPLC phase inverse. L'amide correspondant est 
obtenu. 

Les activites biologiques suivantes ont 6t6 testees afin d'&ablir une 
comparison entre 1'activite des composes de formule generate (I) selon la presente 
invention et un compose decrit dans la demande de brevet WO 01/11965 sur un 
certain nombre de maladies fongiques. 

Test in vivo de 1'activite sur Alternar ig brassicae falternariose des cruciferes) 

Une solution aqueuse de la matiere active a tester est preparee a la 

concentration de 2g/l par broyage dans la solution suivante : 
eau 

Tween 80 dilue a 10% dans l'eau : 5ml/mg de matiere active 

Argile a la quantite suffisante pour que matiere active + argile egale 1 OOmg. 

La solution aqueuse est diluee avec de l'eau pour obtenir la concentration 
souhaitee. 

Des radis de la varied Pernot sont semes dans un substrat 50/50 pozzolane et 
tourbe et maintenus a 18-22°C. Le traitement est efifectue par pulverisation de la 
suspension aqueuse. Les plantes temoin non traitees sont pulverisees avec de l'eau. 
„24.beures .apres le traitement,. les. plantes sont inoculees par. pulverisation, d'une, 
solution de spores (40000 spores/ml) de Alternaria brassicae provenant d'une 
culture de 12 jours. 

Les plants de radis sont alors maintenus a 18-20°C en atmosphere humide. 
L'efficacitS des produits est evaluee par rapport aux plantes temoin apres sept a huit 
jours d'incubation. 

Test in vivo de 1'activit e sur Bntrvtis cinerea sur concomhre 

Une solution aqueuse de la matiere active a tester est preparee a la 

concentration de 2g/l par broyage dans la solution suivante : 
eau 

Tween 80 dilue a 10% dans Teau : 5ml/mg de matiere active 

Argile a la quantite suffisante pour que matiere active + argile egale 1 OOmg. 

La solution aqueuse est diluee avec de l'eau pour obtenir la concentration 
souhaitee. 
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Des concombre de la variete Marketer sont semes dans un substrat 50/50 
pozzolane et tourbe et maintenus a 18-22°C Le traitement est effectue par 
pulverisation de la suspension aqueuse. Les plantes temoin non traitees sont 
pulverisees avec de l'eau. 
5 24 heures aprds le traitement, les plantes sont inoculees par pulverisation 

d'une solution de spores (150000spores/mi) de Botrytis cinerea provenant d'une 
culture de 15 jours. 

Les plants de concombre sont alors maintenus a 11-15°C en atmosphere 
humide. L'efficacite des produits est evaluee par rapport aux plantes t6moin apres 
1 0 sept a huit jours d'incubation. 



Test in vivo de l'activite sur Pvrenophora teres (Helminthosnoriose de l'orge> 

Une solution aqueuse de la matiere active a tester est preparee a la 
15 concentration de 2g/l par broyage dans la solution suivante : 
eau 

Tween 80 dilue k 10% dans 1' eau : 5ml/mg de matiere active 

Argile a la quantity suffisante pour que matiere active + argile egale lOOmg. 

20 La solution aqueuse est diluee avec de Peau pour obtenir la concentration 

souhaitee. . j 

Des orges de la variete Express sont sem6s dans un substrat 50/50 pozzolane 
et tourbe et maintenus a 12°C. Le traitement est effectu<§ au stade 1 feuUle (10 cm) 
par pulverisation de la suspension aqueuse. Les plantes temoin non traitees sont 
25 pulverisees avec de l'eau. 

24 heures apres le traitement, les plantes sont inoculees par pulverisation 
d'une solution de spores (10000 spores/ml) de Pyrenophora teres provenant d'une 
culture de 1 0 jours. 

Les plants de radis sont alors maintenus a 18°C en atmosphere humide. 
30 L'efficacite des produits est evaluee par rapport aux plantes temoin apres huit k 
quinze jours d'incubation. 

Test in vivo de Tactivite sur Septoria tritici fseptoriose du ble) 

Une solution aqueuse de la matiere active a tester est preparee a la 
35 concentration de 2g/l par broyage dans la solution suivante : 
eau 
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Tween 80 dime a 1 0% dans l'eau : 5ml/mg de matiere active 

Argile a la quantite suffisante pour que matiere active + argile egale 1 OOmg. 

La solution aqueuse est diiuee avec de l'eau pour obtenir la concentration 
souhaitee. 

Des bl6 de la variete Scipion sont semes dans un substrat 50/50 pozzolane et 
tourbe et maintenus a 12°C. Le traitement est effectue au stade 1 feuille (10cm) par 
pulverisation de la suspension aqueuse. Les plantes temoin non traitees sont 
pulverisees avec de Peau. 

24 heures apres le traitement, les plantes sont inoculees par pulverisation 
d'une solution de spores (500000 spores/ml) de Septoria tritici d'une culture de 7 
jours. 

Les plantules de ble sont alors maintenues a 18-20°C en atmosphere humide 
pendant 72 heures puis a 90% d'humidite relative. L'efficacite des produits est 
evaluee par rapport aux plantes temoin 21 a 28 jours apres la contamination. 

L'efficacite des molecules est estimee a 500 g/ha par le pourcentage de 
controle par rapport a des plantes non traitees. Sous ces conditions, une bonne 
efficacite est defmie par plus de 80% d'efficacite. Une efficacite moyenne est definie 
par une efficacite comprise entre 50 et 80%. Une faible efficacite est definie par une 
efficacite comprise entre 10 et 50% et une efficacite nulle par moins.de 10%. 

A la concentration de 500 g/ha, les composes suivants ont montre une 
efficacite bonne a moyenne contre les pathogenes fongiques : 

Altemaria brassicae : 2, 4, 6, 7, 9,13, 14, 20, 25, 27 

Botrytis cinerea : 2, 7, 9, 20, 25 

Pyrenophora teres : 2, 4, 5, 6, 7, 9, 20, 25, 27 

Septoria tritici : 2, 4, 5, 6, 7, 16, 18, 20, 21, 22, 23, 24, 25 



Dans ces conditions le N-{[3-chIoro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] 
ethyl}benzamide couvert par la demande de brevet WO 01/11965 a montre une 




efficacit^ faible sur Septoria tritici et Pyrenophora teres et nulle sur Botrytis cinerea 
ttAlternaria brassicae a 500 g/ha. 
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REVINDICATIONS 



5 1 . Compose de formule generate (I) : 




© 

dans laquelle : 

- p est un entier egal a 1, 2, 3 ou 4; 

- q est une entier egal h 1, 2, 3, 4 ou 5; 

10 - chaque substituant X est choisi independamment des autres dans le groupe 
consistant en halogene, alkyle et halogenoalkyle; 

- chaque substituant Y est choisi independamment des autres dans le groupe 
consistant en halogene, alkyle, halogenoalkyle, alkoxy, phenoxy, alkylthio, 
dialkylamino, acyle, cyano, nitro, alkylsulphonyle, phenylsulphonyle, 

15 benzylsulphonyle et S-phenyle substitue par un halogene; 

a l'exceptlon du N-{[3-chloro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] ethyr>-2,6- 
dichlorobenzamide. 

2. Compose selon la revendication 1, caracterise en ce que p est egal a 2. 

20 

3. Compose selon la revendication 2, caracterise en ce que les substituants X 
sont positionnes comme suit : 
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4. Compost selon l'une quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en ce 
que q est choisi egal a 1 ou 2, Ie(s) substituant(s) Y etant positionne(s) en position 
ortho du cycle benzenique. 

5 5. Compost selon la revendication 4 , caracterise en ce qu'il repond a la fonnule 
generate (I 1 ) : 




(T) 



6, Compost selon la revendication 5, caracterise en ce que X 1 est un halogene et 
10 X 2 est un halogenoalkyle. 
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7. Compose selon la revendication 4, caracterise en ce qu'il repond a la formule 
generate (I") : 
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(I") 



8. Compose selon la revendication 7, caracterise en ce qu'il possede les 
caracteristiques suivantes, prises isotement ou en combinaison : 

- X 1 est choisi comme <5tant un halogene et X 2 est choisi comme etant un 
halogenoalkyle ; 

- Y l est choisi comme etant un halogenoalkyle. 

9. Compose selon la revendication 8, caracterisd en ce que : 

- X 1 est CI; 
-X 2 estCF 3 ; 
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-Y^stCFa. 

10. Procede de preparation du compose selon Time quelconque des 
revendications 1 a 9 caracterise en ce qu'il comprend les etapes suivantes : 
- une premiere etape consistant a faire reagir en presence d'une base en solvant 
polaire aprotique, un compost de formule generale (la) pour le substituer 
selectivement en position 2 : 

* soit par un groupement de type cyanoacetate d'alkyle (NC-CH 2 -C0 2 Alk) pour 
conduire a un compost de formule g&ierale (lb) selon le schema reactionnel suivant : 




~N Q 

0a) (lb) 
10 ou : - X est tel que deiini ou Y est tel que (tefini dans l'une quelconque des 

revendications 1 a 9; 

- Alk represente un radical alkyle; 

- Q est un radical nucleofuge; 

15 le compose de formule generale (lb) ainsi obtenu etant alors decarboalkoxyle en 
presence d'un halogehure alcalin tel que Li-Halogene, K-Halogene jm Na-halogene, . 
au reflux d'un melange eau-dimethylsulfoxyde, selon la reaction de Krapcho decrite 
dans A.P. Synthesis, 1982, 805, 893 pour conduire au compost de formule generale 
(Ic) selon le schema reactionnel suivant : 

20 





* soit par l'acetonitrile pour mener directement au compose de formule generale (Ic) 
selon le schema reactionnel suivant : 

X 



(la) 
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- une seconde etape consistant en la reduction du compose de formule 
generate (Ic) en pyridyl-ethanamine de formule generate (Id) (ou son sel 
d'ammonium correspondant selon que le milieu est acide ou non) sous pression 
5 dliydrogene en presence d'un catalyseur metallique dans un solvant pratique selon le 
schema reactionnel suivant : 
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ad) 

*NH 2 

ou ammonium correspondant 



- une troisieme etape consistant a convertir le compose de formule generate (Id) 
compose de formule generate (I) par reaction avec un halogenure de benzoyl 
10 presence d'une base selon le schema reactionnel suivant : 



en 
e en 




-o 

Hal 



N 

2 




ou ammonium correspondant (I) 
ou Y est tel que defini dans Tune quelconque des revendications 1 a 9. 

1 1 . Procecte" selon la revendication 1 0, caracterise en ce que te radical nucleofuge 
Q est un halogene ou te trifluoromethanesulfonate, 

12. Composition fongicide comprenant comme matiere active un compose tel que 
defini dans l'une quelconque des revendications 1 a 9, ainsi qu'un support acceptable 
en agrochimie. 

20 13. Composition selon la revendication 12 comprenant en plus un agent tensio- 
actif. 

14. Composition selon la revendication 12 ou 13, caracterise en ce qu'elle 
comprend de 0,05 a 99% (en poids) de matiere active. 

25 
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15, Methode de traitement k titre preventif ou curatif contre les maladies 
phytopathogenes des plantes au moyen d'une quantite efficace et non phytotoxique 
d'une composition selon Tune quelconque des revendications 12 a 14. 




ABREGE DESCRIPTIF 



5 Compose de formule generale (I) 




dans laquelie : 

- p est un entier egal a 1, 2, 3 ou 4; 

- q est une entier egal a 1, 2, 3, 4 ou 5; 

10 - chaque substituant X est choisi independamment des autres dans le groupe 
consistent en halogene, alkyle et halogenoalkyle, Tun au moins des substituant etant 
un halogenoalkyle; 

- chaque substituant Y est choisi independamment des autres dans le groupe 
consistent en halogene, alkyle, halogenoalkyle, alkoxy, phenoxy, alkylthio, 

15 dialkylamino, acyle, cyano, nitro, alkylsulphonyle, phenylsulphonyle, 

- benzylsulphonyle et S-phenyle substitue par un halogene; - - 

a Texception du N-{[3-chloro-5-(trifluoromethyl)-2-pyridinyl] ethyl}-2,6- 
dichlorobenzamide. 

20 Precede de preparation du compose de formule generale (I). 

Composition fongicide comprenant le compose de formule gen&ale (I). 



Methode traitement de maladies phytopathogenes. 

25 
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